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(54) DNP-Vorrichtung.

(57) Die Erfindung betrifft eine DNP-Vorrichtung mit einem Kryo-
staten (7) mit einer Offnung (8) und einem Beladungspfad fur ei-
ne Mess-Probe (1), der von der Offnung zu einer Probenaufnah-
me (29) geradlinig nach unten verlauft, mit einem Kryomagne-
ten und einer Mikrowellen-Quelle (2) sowie einer Anordnung zur
Zufihrung von Mikrowellenstrahlung von der Mikrowellen-Quel-
le an den Ort der Mess-Probe, die einen geradlinig direkt von
der Offnung zur Mess-Probe verlaufenden Mikrowellen-Pfad um-
fasst. Erfindungsgemass ist vorgesehen, dass der Mikrowellen-
Pfad vom Beladungspfad zur Beladung des Kryostaten mit ei-
ner Mess-Probe raumlich getrennt verlauft, dass die Anordnung
zur Zufahrung von Mikrowellenstrahlung mindestens eine Mikro-
wellendurchfiihrung durch eine oder mehrere Wande des Kryo-
staten umfasst, und dass der Mikrowellen-Pfad in entgegenge-
setzter Richtung zum Beladungspfad oder bezliglich der Ach-
se des Beladungspfades rechtwinklig oder schrag von der Seite
auf den Ort der Mess-Probe trifft. Damit lasst sich eine einfache
und effiziente Polarisation der Elektronenspins in der Probe er-
reichen.
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Beschreibung

[0001] Die Erfindung betrifft eine DNP(=Dynamic Nuclear Polarization)-Vorrichtung mit mindestens einem Kryostaten,
weicher eine Offnung und einen Beladungspfad zur Beladung des Kryostaten mit einer Mess-Probe aufweist, wobei der
Beladungspfad von der Offnung zu einer Probenaufnahme am Ort der Mess-Probe im Kryostaten geradlinig verlauft,
wobei im Kryostaten eine Magnetspule zur Erzeugung eines homogenen Magnetfelds am Ort der Mess-Probe wahrend
der Messung angeordnet ist, wobei eine Mikrowellen-Quelle zur Erzeugung von Mikrowellenstrahlung vorgesehen ist, und
wobei eine Anordnung zur Zuflihrung von Mikrowellenstrahlung von der Mikrowellen-Quelle an den Ort der Mess-Probe im
Kryostaten angeordnet ist, die einen geradlinig direkt von der Offnung zum Ort der Mess-Probe im Kryostaten verlaufenden
Mikrowellen-Pfad umfasst. Eine solche Anordnung ist bekannt beispielsweise aus WO 08/121458 A1 (=Referenz [6]).

Hintergrund der Erfindung

Kernspinresonanz (=NMR)

[0002] Kernspinresonanz(NMR)-Spektroskopie ist eine kommerziell weit verbreitete Methode zur Charakterisierung der
chemischen Zusammensetzung von Substanzen. Auf denselben physikalischen Grundprinzipien wie die NMR-Spektro-
skopie baut die Magnetresonanz-Imaging (MRI)-Methode auf. Beide Methoden haben den Nachteil, dass sie sehr wenig
sensitiv sind, da die Polarisation der Atomkerne auch in starken Magnetfeldern nur schwach ist. Daher ist die Steigerung
des Signal-zu-Rauschverhéltnis (SNR) eine der wichtigsten Ziele in der Entwicklung von NMR- und MRI-Geraten. Das
SNR kann entweder durch Verminderung des Rauschanteils oder durch Erhéhung des Signallevels gesteigert werden. Die
Verminderung des Rauschens konnte in den letzten Jahren sehr erfolgreich durch gekihlte NMR- und auch MRI-Spulen
erreicht werden.

[0003] Die gewiinschte Erh6hung des NMR-Signals kann beispielsweise durch den Einsatz starkerer NMR-Magneten
erfolgen, was jedoch einen erheblichen Mehraufwand an Kosten sowie meist auch einen erhéhten Platzbedarf fir die
Apparatur hervorruft.

Dynamische Kernpolarisation (=DNP)
[0004] Alternativ dazu kénnen sogenannte «Dynamic Nuclear Polarization» (DNP) Methoden verwendet werden:

[0005] Aufdem Feld der kernmagnetischen Resonanz-Spektroskopie gibt es verschiedene experimentelle Methoden, die
es erlauben, die Kern-Polarisation signifikant und damit die Detektionsempfindlichkeit des Experimentes zu erhéhen. Eine
dieser Methoden ist die dynamische Kernpolarisation (=DNP). Diese Technik erfordert die gleichzeitige Einstrahlung eines
magnetischen Mikrowellenfeldes auf einer Frequenz, die um den Faktor 660 héher als die nukleare Larmor-Frequenz der
1H-Kerne ist.

[0006] Die dynamischen Kernpolarisation erfordert, dass sich Polarisierungsvermittler, z.B. freie Radikale mit ungepaarten
Elektronen-Spins, in der Probe befinden. Des Weiteren wird ausgenutzt, dass Elektronen bei tiefen Temperaturen in einem
starken magnetischen Feld eine hohe Polarisation erreichen. Durch Einstrahlung eines Mikrowellenfeldes in geeigneter
Frequenz wird aufgrund von Wechselwirkungen ein Transfer der Elektronenpolarisation auf die Atomkerne der Probe
bewirkt. Nachdem die Kernspins in der Probe eine genligend hohe Polarisation erreicht haben, kann die Probe mit Hilfe
einer Dissolutionfllissigkeit, z.B. heissem Wasser, schnell auf Raumtemperatur aufgewarmt werden. Dieser Prozess muss
hinreichend schnell ablaufen, da die Kernspins bei hdheren Temperaturen ihre Polarisation schnell verlieren. Die Methoden
zur Polarisation und anschliessenden Erwarmung und Auflésung der Probe sind z.B. aus den Referenzen [1], [2], [6] und
[7] bekannt.

Weiterer Stand der Technik

[0007] in Referenz [1] wird die Magnetspule in einem Magnetkryostaten auf Temperaturen im Bereich von 4 K bis 4,5 K
geklhlt. Die Probe wird direkt in denselben Magnetkryostaten eingebracht und in einem separaten Heliumraum innerhalb
dieses Kryostaten auf 1 K bis 5 K gekihlt. Dann werden die Elektronenspins mithilfe geeigneter Mikrowellenstrahlung
angeregt. Die Frequenz der Mikrowellenstrahlung hangt von der Starke des Magnetfeldes ab, in dem sich die Probe
befindet. Sie liegt im Bereich von 50 GHz bis 1000 GHz.

[0008] Die Mikrowelle wird mithilfe eines Wellenleiters durch dieselbe Offnung, durch die auch die Probe eingefiihrt wird,
in den Magnetkryostaten eingefuhrt. Die Probe wird dabei mit einer Probenhalterung von oben in den Magnetkryostaten
eingefuhrt. Des Weiteren werden Probenleitungen fir die Auflésung der Probe von oben in den Kryostaten eingefiihrt. Da
die Platzverhéaltnisse im Kryostaten relativ eng sind, kann die Mikrowelle nicht gerade zur Probe geflihrt werden, sondern
muss zur Einstrahlung mit Hilfe von Spiegeln umgeleitet werden. Die Mikrowelle wird dadurch gedampft und es entstehen
somit Leistungsverluste.

[0009] In Referenz [3] ist eine DNP Methode offenbart, bei der im Gegensatz zu Referenz [1] ein Probenkryostat als
Insert in den Magnetkryostat eingesetzt wird. Die Probe wird in den Probenkryostat eingebracht und auf Temperaturen im
Bereich von 1 K bis 5 K abgekiihlt. Die kalte Probe wird dann auch hier mit einer hochfrequenten Mikrowelle bestrahlt,
um die Elektronenspins anzuregen. In dieser Anordnung wird zuerst die Probe Uber einen gerade von oben eingeflihrten
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Mikrowellenleiter bestrahlt. Wenn die Elektronenspins hinreichend polarisiert sind, wird der Mikrowellenleiter aus dem
Probenkryostaten nach oben ausgeflihrt und eine Vorrichtung zur Auflésung der Probe wird von oben eingeflihrt und zur
Probe gebracht. Diese Anordnung hat den Vorteil, dass der Mikrowellenleiter gerade gefiihrt werden kann, sie hat jedoch
den Nachteil des aufwendigen Wechsels von Mikrowellenleiter und Probenauflésungsvorrichtung. Dieser Wechsel kann
nur sehr schwer automatisiert werden.

[0010] In einer Weiterentwicklung von Referenz [3], die in Referenz [4] beschrieben ist, werden mehrere Proben gleich-
zeitig in einem Probenkryostaten abgekihlt. Die Proben befinden sich in einem Probenwechsler, der als Drehteller aus-
geflhrt ist. Die Proben kdnnen bei dieser Vorrichtung an einer Umfangsposition mit Hilfe der Mikrowelle polarisiert werden,
und an einer anderen Umfangsposition kann die Auflésung der Probe erfolgen. Daher ist in dieser Anordnung eine gerade
Fuhrung der Mikrowelle méglich. Nachteilig bei dieser Anordnung ist, dass sich die Wechselvorrichtung im sehr kalten
Bereich des Probenkryostaten befindet. Die mechanischen Bewegungen bei Temperaturen unter 5K zu bewerkstelligen
ist sehr anspruchsvoll und fehleranféllig.

[0011] In Referenz [6] wird der Mikrowellenleiter gerade entweder innerhalb des Beladungspfads von oben zum Ort der
Messprobe geflihrt, oder in einer weiteren in Referenz [6] beschriebenen Ausfiihrungsform umschliesst der Mikrowellen-
leiter den geraden Beladungspfad von aussen. Somit wird der Mikrowellenleiter gerade von oben zur Probe geflihrt. Die
Einkoppelung der Mikrowelle in den aussen liegenden Mikrowellenleiter ist ein aufwandiger und komplizierter Prozess, der
mit Mikrowellenverlusten verbunden ist. Wenn jedoch die Mikrowelle innerhalb des Beladungspfades gefuhrt wird, dann
muss fir die Beladung der Probe der Mikrowellenleiter jeweils aus dem Beladungspfad entfernt werden. Dieser auch in
Referenz [6] beschriebene Prozess hat den Nachteil, dass er schwer automatisierbar ist.

[0012] In Referenz [7] wird ein Magnet mit zwei homogenen Magnetfeldregionen verwendet. In der ersten Region erfolgt
die Bestrahlung mit der Mikrowelle und in der zweiten die Aufldsung und die NMR-Messung. In Referenz [7] ist der Bela-
dungspfad mit einem beweglichen Mikrowellenleiter kombiniert. Hierbei wird die Probe in einen kleine Probenhalter einge-
fullt und der Probenhalter wird direkt mit dem langen beweglichen Mikrowellenleiter verbunden. Die sich im Probenhalter
befindliche Probe wird in der ersten homogenen Magnetfeldregion mit der Mikrowelle bestrahlt. Nachdem eine ausrei-
chende Polarisation vorhanden ist, wird die Probe in die zweite homogene Magnetfeldregion transferiert.

[0013] Die Anordnungen aus dem Stand der Technik haben gemeinsam, dass die Mikrowelle jeweils durch dieselbe Off-
nung des Kryostaten wie die Proben eingeflhrt wird.

Nachteile des Standes der Technik

[0014] Die in den Referenzen [1], [3] und [7] beschriebenen Anordnungen sind primar fir den manuellen DNP-Betrieb
ausgelegt. In Referenz [1] sind zwar der Probenhalter und der Wellenleiter horizontal gegeneinander versetzt, dies ist
jedoch nur durch eine Umlenkung des Wellenleiters, z.B. mit Spiegeln, mdglich. Diese Umlenkung dampft die Mikrowelle
und verringert deswegen die Effizienz des Systems.

[0015] In Referenz [3] und [6] wird die Mikrowelle geradlinig und somit verlustarm von oben eingeflihrt. Dies hat jedoch
den Nachteil, dass der Wellenleiter vor dem Dissolution-Schritt entfernt werden muss. Er wird dann durch die Dissoluti-
ons-Vorrichtung bestehend aus einer Lésungsmittelzuleitung und einer Auslassleitung ersetzt. Dieser Vorgang hat den
Nachteil, dass er nur schwerlich automatisierbar ist.

[0016] In Referenz [7] kommt zwar die Dissolutions-Vorrichtung von unten, es muss jedoch flir jede Beladung der Probe
die Mikrowellenleitung abmontiert werden. Dies ist sehr aufwéndig und nicht automatisierbar. Des Weiteren ist fir diese
Konstruktion ein spezielles Kryostat-Design nétig, bei dem Probenbeladung und Mikrowelle von der einen Seite und die
Dissolutions-Vorrichtung von der anderen Seite eingebracht werden kdnnen. Um dies zu ermdglichen, hat der Kryostat
zwei Offnungen, was den Aufbau kompliziert und aufwandig macht.

[0017] Die Anordnung in Referenz [4] hat den Nachteil, dass sie einen mechanischen Probenwechsler aufweist, der jedoch
bei einer Temperatur von weniger als 5 K betrieben werden muss. Diese Mechanik ist sehr aufwendig und fehleranfallig.

Aufgabe der Erfindung

[0018] Der vorliegenden Erfindung liegt demgegeniber die Aufgabe zugrunde, eine DNP-Vorrichtung der eingangs defi-
nierten Art vorzustellen, mit der eine einfache und effiziente Polarisation der Elektronenspins in der Probe zu erreichen
ist. Die Mikrowelle soll dabei so gefiihrt werden, dass die Verluste auf dem Weg zur Probe méglichst klein sind. Dadurch
kann eine hohe Effizienz erreicht werden. Ausserdem sollte der Mikrowellen-Leiter fest installiert sein, so dass beim Pro-
benwechsel oder beim Dissolutions-Schritt die Mikrowelle nicht abmontiert werden muss. Des Weiteren soll die Erfindung
eine sehr zuverlassige Méglichkeit der Automatisierung erlauben. Komplizierte mechanische Vorrichtungen bei sehr tiefen
Temperaturen von weniger als 5 K sollen dafiir unbedingt vermieden werden. Der Platz innerhalb des Beladungspfads im
Kryostaten soll optimal fir die Beladung und Auflésung der Probe genutzt werden.

Kurze Beschreibung der Erfindung

[0019] Diese Aufgabe wird auf Uberraschend einfache Art und Weise sowie mit ohne Weiteres zur Verfligung stehenden
technischen Mitteln geldst durch eine DNP-Vorrichtung mit den eingangs genannten Merkmalen, die dadurch gekenn-
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zeichnet ist, dass der Mikrowellen-Pfad vom Beladungspfad zur Beladung des Kryostaten mit einer Mess-Probe raumlich
getrennt verlauft, dass die Anordnung zur Zufithrung von Mikrowellenstrahlung mindestens eine Mikrowellendurchfiihrung
durch eine oder mehrere Wande des Kryostaten umfasst, und dass der Mikrowellen-Pfad in entgegengesetzter Richtung
zum Beladungspfad oder beziglich der Achse des Beladungspfades rechtwinklig oder schréag von der Seite auf den Ort
der Mess-Probe trifft.

[0020] Die Fuhrung der Mikrowelle erfolgt dabei also von aussen durch den Kryostaten hindurch mit Hilfe von geeigneten
Durchfithrungen, und nicht — wie bisher im Stand der Technik tblich — durch die Offnung zur Beladung der Probe. Durch-
fuhrungen flr Mikrowellen durch Kryostaten an sich sind aus der Literatur bekannt, etwa aus Referenz [5], jedoch nicht in
der Anwendung fir Kryostaten, die in DNP-Systemen zum Einsatz kommen.

[0021] Mit Hilfe der erfindungsgemass modifizierten DNP-Vorrichtung kann ausserdem die Mikrowelle sehr energieeffizi-
ent und auf einfache technische Weise direkt zur Probe geflihrt werden.

Wirkungsweise der Erfindung und weitere Vorteile gegeniiber dem Stand der Technik

[0022] Die raumliche Trennung der Mikrowellenfihrung von der Probeneinfiihrung hat zwei wesentliche Vorteile: Zum
einen kann die Mikrowelle auf geradem Weg zur Probe hingefuhrt werden, es sind mithin keine verlustbehafteten Um-
lenkungen, z.B. durch Spiegel, nétig. Damit kann eine hohe Effizienz der Mikrowelleneinstrahlung auf die Probe erreicht
werden. Zweitens stellt die besagte Trennung mehr Platz im Kryostaten fur die Einflihrung der Proben und den Disso-
lutions-Prozess zur Verfigung. Dieser Platz kann fir eine Automatisierung des gesamten DNP Vorgangs sehr sinnvoll
genutzt werden.

[0023] Fir den Mikrowellen-Pfad stehen gemass der vorliegenden Erfindung im Wesentlichen drei Alternativen bereit:
Er kann in entgegengesetzter Richtung zum Beladungspfad oder bezliglich der Achse des Beladungspfades rechtwinklig
oder schrag von der Seite her auf den Ort der Mess-Probe treffen.

[0024] In der ersten Alternative wird die Probe z.B. von oben in den Kryostaten eingefiihrt und die Mikrowelle wird durch
den gegenlberliegenden Boden in den Kryostaten eingeflihrt und von unten her auf die Probe eingestrahit. Es ist jedoch
genauso méglich, dass die Probe von unten und die Mikrowelle von oben in den Kryostaten eingefiihrt werden. Der Ein-
fuhrungspfad und die Anordnung zur Einstrahlung der Mikrowelle liegen hierbei auf derselben Achse. Da der Mikrowellen-
pfad vollkommen unabh&ngig vom Probeneinfiihrungspfad ist, kann die Probeneinfuhrung von oben einfach automatisiert
werden. Dies hat erhebliche Vorteile fir die Nutzung des DNP-Systems in Kombination mit einem zusétzlichen NMR- oder
MRI-System. Denn durch die Automatisierung kann der gesamte Messablauf schnell, effizient und reproduzierbar durch-
geflihrt werden.

[0025] In der zweiten Alternative wird die Probe z.B. wieder von der Oberseite her in den Kryostaten eingebracht und die
Mikrowelle von der Seite eingestrahlt. Der Einfihrungspfad der Probe ist wiederum gerade und wird von der Offnung zur
Beladung der Probe im Kryostaten und der Aufnahme der Proben, die sich im stark magnetischen Bereich des Kryostaten
befindet, gebildet. Bezuglich der Achse des Beladungspfades ist der Mikrowellen-Pfad jetzt rechtwinklig zum Beladungs-
pfad angeordnet. Diese Anordnung hat gegeniiber dem Stand der Technik wiederum den Vorteil, dass nicht dieselbe enge
Offnung fir die Mikrowellen-Einstrahlung und die Probenbeladung benutzt werden muss.

[0026] Bei der dritten Alternative verlauft der Mikrowellen-Pfad schréag, also unter einem von 90° abweichenden Winkel
zum Beladungspfad. Es kann fir die Konstruktion des Kryomagneten von Vorteil sein, wenn der Mikrowellenpfad zwar
geradlinig, jedoch unter einem von 90° abweichenden Winkel zum Beladungspfad angeordnet ist. Auch diese Anordnung
hat gegenliber dem Stand der Technik den Vorteil, dass nicht dieselbe enge Offnung fiir die Mikrowellen-Einstrahlung und
die Probenbeladung benutzt werden muss.

[0027] Im Gegensatz zur Standard DNP-Vorrichtung kann durch die erfindungsgeméss modifizierte Vorrichtung ausser-
dem in der durch einen Magnetkryostaten und einen Probenkryostaten gekennzeichneten Ausflihrungsform der Proben-
kryostat sehr einfach ausgetauscht werden, ohne dass die Mikrowellenfihrung entfernt werden muss. Die Mikrowellen-
quelle samt Mikrowellenflhrung kann somit fest installiert werden.

Bevorzugte Ausfiihrungsformen der Erfindung

[0028] Bei einer bevorzugten Ausfiihrungsform der erfindungsgemassen DNP-Vorrichtung bewirkt die Mikrowellendurch-
fihrung eine Dampfung der Mikrowellenstrahlung von weniger als 6 dB, bevorzugt weniger als 2 dB, besonders bevorzugt
weniger als 0,5 dB.

[0029] Die Mikrowelle wird durch eine Kryostatwand geflihrt und dabei méglichst wenig gedampft. Die Dampfung der
Mikrowelle in der Mikrowellendurchflihrung bewirkt eine Verminderung der fiir die Bestrahlung der Probe zur Verfligung
stehenden Mikrowellenenergie. Diese Verminderung soll aus Effizienzgriinden so klein wie mdglich gehalten werden.
Gegenlber dem Stand der Technik, in dem Ablenkungen der Mikrowelle nétig sind, kénnen bei der erfindungsgemass
geradlinigen Fihrung der Mikrowelle die Verluste in den Durchfiihrungen sehr klein gehalten werden.

[0030] Bevorzugt sind des Weiteren Ausflihrungsformen der Erfindung, bei denen das Material im Bereich der Durchfih-
rung durch die Kryostatwéande Polytetrafluorethylen (PTFE) und/oder Saphir und/oder Aluminiumoxid und/oder Quarz um-
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fasst. Diese Durchflihrungsmaterialien weisen geringe Dampfungswerte fir Mikrowellen im vorgesehen Frequenzbereich
auf und sind daher vorteilhaft.

[0031] Ganz besonders vorteilhaft sind Ausflihrungsformen der erfindungsgeméassen DNP-Vorrichtung, bei welchen die
von der Mikrowellendurchfuhrung auf den Kryostaten bewirkte Wérmeleistung weniger als 200 mW, bevorzugt weniger
als 100 mW, noch bevorzugter weniger als 50 mW betrégt. Da durch die Dampfung der Mikrowelle Warme erzeugt wird,
die wiederum zu Erwarmung des Kryostaten fliihrt, wird eine méglichst verlustarme Mikrowellendurchflihrung bevorzugt.
Denn der von der Mikrowelle erzeugte Warmeeintrag muss durch in den Kryostaten eingebrachte Kiihlleistung kompensiert
werden. Diese zusatzliche Kihlleistung soll aus Effizienzgriinden so klein wie méglich gehalten werden.

[0032] Bei weiteren vorteilhaften Ausfihrungsformen der erfindungsgeméssen DNP-Vorrichtung endet die Anordnung zur
Zufuhrung von Mikrowellenstrahlung in einem Abstand d von weniger als 10 mm, bevorzugt 5 mm, besonders bevorzugt 1
mm zur Mess-Probe am Probenort im Kryostaten. Dadurch erfolgt eine Fiihrung der Welle bis zur Probe, die Abstrahlung
entlang des Transportweges wird auf diese Weise weitestgehend verhindert. Durch die sehr geringe Abstrahlung ist die
Mikrowellenenergiedichte in der Probe deutlich héher als beim Stand der Technik, die Effizienz des Gesamtsystems erhoht
sich entsprechend wesentlich.

[0033] Besonders bevorzugt sind auch Ausflihrungsformen der Erfindung, bei welchen die Anordnung zur Zufiihrung von
Mikrowellenstrahlung einen dielektrischen Wellenleiter umfasst. Die Ubertragungsverluste sind in diesem nicht mehr von
der Qualitat der metallischen Oberflachen und den Materialien abhéangig, sondern von den dielektrischen Eigenschaften
des verwendeten Materials. Bei den verwendeten Frequenzen im 100-GHz-Bereich ergeben sich &hnlich geringe Verluste.
Der wesentliche Vorteil dieser Realisierungsvariante ist, dass durch die geringe thermische Leitfahigkeit eines dielektri-
schen Wellenleiters der Warmeeintrag des Wellenleiters wesentlich geringer ist. Eine direkte FUhrung des Wellenleiters
durch den Kryostaten ist dadurch méglich, was den Aufbau wesentlich vereinfacht und beglinstigt.

[0034] Noch vorteilhafter sind Weiterbildungen dieser Ausfihrungsformen, die am Ende des dielektrischen Wellenleiters
eine Antenne, z.B. eine Hornantenne oder einen Koppler aufweisen, um die Mikrowelle raumlich auf den Bereich der Probe
zu konzentrieren. Dadurch wird die Effizienz zuséatzlich gesteigert. Andere besonders bevorzugte Weiterbildungen dieser
Ausflhrungsformen zeichnen sich dadurch aus, dass der dielektrische Wellenleiter aus einem Dielektrikum mit Dielektri-
zitatskonstante £ mit 1 < e < 15, insbesondere aus Polytetrafluorethylen (PTFE) und/oder Saphir und/oder Aluminiumoxid
und/oder Quarz aufgebaut ist.

[0035] Ganz besonders bevorzugt sind auch Ausflihrungsformen der erfindungsgeméssen DNP-Vorrichtung, bei denen
die Mikrowellendurchflihrung mindestens eine dielektrische Linse aufweist. Dabei wird die dielektrische Linse zum Fokus-
sieren der Mikrowellenenergie verwendet. Der Wellenleiter endet im Vergleich zu den vorher erwdhnten Ausfiihrungen
in grosserer Entfernung zur Probe. Im Raum zwischen Ende des Wellenleiters und Probe werden dielekirische Linsen
eingeflgt, welche so dimensioniert sind, dass eine maximale Fokussierung der Mikrowellenenergie auf die Probe erfolgt.
Dadurch kann die Effizienz wesentlich gesteigert werden. Vorzugsweise ist am Ende des Wellenleiters eine Antenne oder
ein Koppler vorgesehen. Dadurch kénnen die Verluste am Ubergang reduziert und eine weitere Effizienzsteigerung er-
reicht werden.

[0036] Vorteilhafte Weiterbildungen dieser Ausflihrungsformen sind dadurch gekennzeichnet, dass die dielektrische Linse
eine Einflilgedadmpfung von 5 dB, vorzugsweise von 2 dB, insbesondere von 1 dB, besonders bevorzugt von 0,5 dB aufweist.
Die Einfligedampfung der dielektrischen Linse steht in direktem Zusammenhang zu den Mikrowellenverlusten in diesem
Bereich. Diese Verluste werden wiederum direkt in Warmeenergie umgewandelt, die den Kryostat belastet. Daher ist eine
mdglichst geringe Einfugedadmpfung vorteilhaft.

[0037] Die dielektrische Linse wird in der Regel aus einem Dielektrikum mit Dielektrizitdtskonstante € mit 1 < e < 15,
insbesondere Polytetrafluorethylen (PTFE) und/oder Saphir und/oder Aluminiumoxid und/oder Quarz, aufgebaut sein. Die
dielektrischen Linsen fokussieren die Mikrowelle im Bereich des Durchgangs durch den Kryostaten. Dadurch wird nur ein
geringer Teil der Mikrowellenenergie beim Durchlaufen durch den Kryostaten seitlich abgestrahlt. Dies ist wichtig, denn
die seitlich abgestrahlte Mikrowellenenergie kann zum einen nicht flr die Bestrahlung der Probe genutzt werden, und zum
anderen bewirkt diese Energie eine Erwarmung des Kryostaten und muss daher durch héhere Kihlleistung kompensiert
werden.

[0038] In einer darlber hinaus noch bevorzugteren Variante wird das Linsensystem zusatzlich geschirmt. Die Schirmung
wird durch eine metallische Struktur erreicht, welche einem Wellenleiter ahnelt. Da die Linsen darin Platz finden missen,
muss im Vergleich zu einem Wellenleiter mdglicherweise ein grosser Querschnitt gewahlt werden. Die Schirmung hat
den zuséatzlichen Vorteil, dass auch Randfelder zur Probe geflihrt werden kdnnen, was eine Effizienzsteigerung bewirkt.
Durch die Fuhrung eines wesentlich grésseren Teiles der Mikrowellenenergie wird ausserdem der Warmeeintrag auf den
Kryostaten verringert, was eine héhere Temperaturstabilitét und geringere Kihlleistung zur Folge hat.

[0039] Bei einer weiteren bevorzugten Ausflihrungsform ist am Ende des Wellenleiters oder des dielektrischen Wellenlei-
ters eine Antenne angebracht, um die Abstrahlung zu optimieren. Dadurch werden geringere Anpassungsverluste und eine
bessere Konzentration der Mikrowellenleistung auf die Probe erreicht. Die Effizienz kann durch die bessere Blindelung der
Energie wesentlich erhdht werden. Anstatt der Antenne kdnnen auch kapazitive oder induktive Koppler eingesetzt werden.
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[0040] Eine besonders bevorzugte Klasse von Ausfiihrungsformen der erfindungsgemassen DNP-Vorrichtung zeichnet
sich dadurch aus, dass eine Anordnung zur Zuflihrung einer Lésungsflissigkeit, die eine Auflésung der Mess-Probe und
die Erzeugung einer hyperpolarisierten Probenflissigkeit ermdglicht, vorgesehen ist.

[0041] Die polarisierte Probe wird mit einer Lésungsflussigkeit, z.B. heissem Wasser, schnell auf Temperaturen im Bereich
von 5° C bis 70° C aufgewarmt. Die Auflésung der Probe kann direkt im starken Magnetfeld, in dem die Probe mit der
Mikrowelle polarisiert wurde, erfolgen. Die warme und flussige Probe weist nach der Auflésung eine sehr hohe Kernspin-
Polarisation auf.

[0042] Ganz besonders bevorzugt sind Weiterbildungen der Klasse von Ausfihrungsformen, bei welchen die Zufiihrung
der Lésungsflussigkeit zur Mess-Probe von oben her und die Zufihrung von Mikrowellenstrahlung zur Mess-Probe von
unten her vorgesehen sind. Hierbei wird die Lésungsflussigkeit aus der zur Mikrowelle entgegengesetzten Richtung, d.h.
von oben, zur Probe geflihrt. Die Probe ist zuvor von unten bestrahlt wurden. Auch die umgekehrte Anordnung, bei der
die Mikrowelle von oben und die Lésungsflissigkeit von unten zur Probe geflihrt werden, ist vorteilhaft. Wichtig fur beide
Anordnungen ist, dass der Mikrowellenpfad vom Beladungspfad der Probe getrennt ist. Denn somit kann der Mikrowellen-
leiter fest installiert werden, ohne dass er fir jede Probenbeladung entfernt werden muss.

[0043] In den Rahmen der vorliegenden Erfindung fallt auch die Verwendung einer DNP-Vorrichtung der oben beschrie-
benen Ausflihrungsformen zur Erzeugung von hyperpolarisierter Fllssigkeit fliir NMR- und/oder MRI-Messungen. Hierbei
werden Polarisationsvermittler, z.B. freie Radikale mit ungepaarten Elektronen-Spins, eingesetzt. Die Probe wird auf eine
tiefe Temperatur kleiner als 5 K in einem starken Magnetfeld abgek(hlt. Dabei steigt die Polarisation der Elektronenspins
stark an. Die Probe wird dann mit einer Mikrowelle bestrahlt und Wechselwirkungsprozesse bewirken eine Polarisations-
Ubertragung auf die Kernspins der Probe. Damit wird die Polarisation der Kernspins erheblich erhéht. Gegenlber dem
Stand der Technik ist die Fihrung der Mikrowelle sehr verlustarm, was zu einer effizienten Polarisation der Probe fiihrt.

[0044] Bei Anwendungen in der NMR-Spektroskopie wird die bestrahlte und aufgeldste Probe direkt in einen Probenkopf,
der sich in einem weiteren NMR-System befindet, transportiert. In diesem Probenkopf wird dann eine spektroskopische
NMR- Messung durchgefiihrt. Aufgrund der hohen Polarisation der Kernspins wird ein mehr als 10000-fach hdheres SNR
bei diesem NMR Experiment erreicht. Fir die NMR-Messungen eignen sich vor allem Kerne mit langer Relaxationszeit
T1, wie z.B. 13C oder 15N.

[0045] Bei MRI-Anwendungen wird die bestrahlte und aufgeldste Probe mit einer Spritze aufgefangen. Anschliessend wird
sie direkt einer zu untersuchenden Person oder einem zu untersuchenden Tier eingespritzt. Auch hier wird aufgrund der
hohen Polarisation der Kernspins ein mehr als 10000-fach héheres SNR bei diesem NMR-Experiment erreicht. Fir diese
MRI-Messungen eignen sich vor allem Kerne mit langer Relaxationszeit T1, wie z.B. 13C oder 15N, da die Relaxationszeit
in direktem Zusammenhang mit der Abnahme der Kernspinpolarisation steht. Protonmessungen (1H) sind auch méglich,
jedoch aufgrund der kurzen Relaxationszeit von 1H im vorliegenden Fall weniger gut geeignet.

[0046] Weitere Vorteile der Erfindung ergeben sich aus der Beschreibung und der Zeichnung. Ebenso kénnen die vorste-
hend genannten und die noch weiter ausgefiihrten Merkmale erfindungsgemass jeweils einzeln flir sich oder zu mehreren
in den angegebenen Kombinationen Verwendung finden. Die gezeigten und beschriebenen Ausflhrungsformen sind nicht
als abschliessende Aufzahlung zu verstehen, sondern haben vielmehr beispielhaften Charakter fir die Schilderung der
Erfindung.

Detaillierte Beschreibung der Erfindung und Zeichnung

[0047] Die Erfindung ist in der Zeichnung dargestellt und wird anhand von Ausfiihrungsbeispielen naher erlautert. Es
zeigen:

Fig. 1 eine Ausflhrungsform der erfindungsgeméssen DNP-Anordnung zur Flihrung der Mikrowelle von unten in
schematischem Vertikalschnitt;
Fig. 2  eine Ausfihrungsform der erfindungsgeméssen DNP-Anordnung zur Fiihrung der Mikrowelle von der Seite;

Fig. 3  ein schematische Vertikalschnitt einer DNP-Anordnung nach dem Stand der Technik mit Fihrung der Mikro-
welle durch die Probendéffnung des Kryostaten;

Fig. 4  eine Ausflihrungsform der DNP-Anordnung nach dem Stand der Technik, wobei ein gemeinsamer Kryostat
fir Magnet und Probe eingesetzt wird, der jedoch zwei separate Heliumraume hat, die auf verschiedenen
Temperaturen betrieben werden;

Fig. 5 eine Ausfihrungsform der erfindungsgeméssen DNP-Anordnung zur Fihrung der Mikrowelle von unten in ei-
nem schematischen Vertikalschnitt, wobei der Probenkryostat und der Magnetkryostat nicht getrennt sind;

Fig. 6  eine Ausflihrungsform des Probenkryostaten mit erfindungsgemésser Mikrowellenfiihrung und Durchflihrun-
gen durch den Kryostaten;
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Fig. 7  eine Ausflhrungsform des Probenkryostaten wie in Fig. 6, jedoch mit einem Flansch am Wellenleiter;

Fig. 8  eine Ausflhrungsform des Probenkryostaten mit erfindungsgemasser Mikrowellenfiihrung und Durchfihrun-
gen durch den Kryostaten mit Hornantenne;

Fig. 9  eine Ausflihrungsform des Probenkryostaten mit erfindungsgemésser Mikrowellenfiihrung, die durch einen
dielektrischen Wellenleiter erfolgt;

Fig. 10 eine Ausflhrungsform des Probenkryostaten mit erfindungsgemasser Mikrowellenflihrung, die durch zwei di-
elektrische Linsen erfolgt;

Fig. 11 eine Ausflihrungsform des Probenkryostaten mit erfindungsgemasser Mikrowellenfihrung, die durch zwei di-
elektrische Linsen und Wellenleiter im Kryostaten erfolgt;

Fig. 12 Ausfihrungsform der erfindungsgemassen DNP-Anordnung mit von unten eingefuhrter Mikrowelle, Dissoluti-
onsvorrichtung und einem zweiten NMR-Messsystem;

Fig. 13 Ausfihrungsform der erfindungsgeméssen DNP-Anordnung mit von unten eingefuhrter Mikrowelle, Dissoluti-
onsvorrichtung und MRI-System;

[0048] Die vorliegende Erfindung betrifft die Optimierung von DNP-Vorrichtungen zum Einsatz fir NMR- und MRI-Gerate.

[0049] NMR-Spektroskopie und Magnet-Resonanz-Imaging (MRI) Methode leiden unter der niedrigen Anzahl polarisierter
Kernspins. Diese Kernspin-Polarisation kann durch sogenannte «Dynamic Nuclear Polarization» (DNP)-Methoden erhdht
werden. Eine dieser DNP-Methoden ist die Dissolution-DNP-Methode. Dabei wird eine Probe, die einen Polarisationsver-
mittler enthalt und sich in einem starken Magnetfeld befindet, bei tiefen Temperaturen (kleiner als 5 K) mit einer Mikrowelle
bestrahlt. Aufgrund von Wechselwirkungen werden die Elektronenspins auf die Kernspins der Probe Ubertragen. Wenn
eine ausreichend hohe Polarisation der Kernspins erreicht ist, wird die Probe in einem sehr schnellen Vorgang, dem sog.
Dissolution-Schritt, aufgeldst und gleichzeitig stark erwéarmt. Die nun flissige Probe hat eine sehr hohe Kern-Spin-Polari-
sation. Sie kann nun mit NMR- oder MRI-Systemen gemessen werden. Auf diese Weise kann eine Steigerung des Signal-
zu-Rausch-Verhaltnisses von Faktoren weit Gber 10000 gegeniber herkdmmlichen Verfahren erreicht werden. Daher sind
diese Dissolution-DNP-Methoden insbesondere zur Erhéhung des Kontrasts bei MRI-Messungen von Vorteil. Um diese
Methode im klinischen Bereich und auch préklinischen Bereich einsetzen zu kdnnen, ist ein weitgehend automatisierter
Vorgang sehr vorteilhaft.

[0050] Die Probe wird in einem Kryostaten auf ihre Solltemperatur gebracht. Hierflir sind zwei Arten von Systemen ver-
breitet, entweder wird die Probe direkt in den Magnetkryostaten eingebracht, bei dieser Vorrichtung ist nur ein Kryostat
nétig. Oder aber im Kryomagneten befindet sich ein weiterer Kryostat, der die Probe aufnimmt.

[0051] In beiden Fallen wird im Stand der Technik der Wellenleiter zum Transport der Mikrowelle durch dieselbe Offnung
wie die Probe in den Kryostaten eingeflihrt. Dies hat den wesentlichen Nachteil, dass der Bereich, in dem sich die Probe
befindet, relativ stark ausgefllt ist. Daher ist mit den Anordnungen aus dem Stand der Technik eine zuverlassige Automati-
sierung der Probenpolarisation mit Mikrowellen-Einstrahlung und Auflésung der Probe (= Dissolution) nur schwer méglich.

[0052] Die vorliegende Erfindung ist dadurch charakterisiert, dass der Mikrowellenleiter einem von der Probeneinfih-
rungséffnung unabhéngigen Pfad folgt. Er wird auf geradem Weg mit geeigneten Durchfihrungen durch den Kryostaten
geflihrt. Aufgrund der geraden Fihrung kann auf Ablenkungen, z.B. in Form von Spiegeln, verzichtet werden, was zu
einer effizienten und verlustarmen Durchleitung der Mikrowelle flihrt. Als erheblicher Vorteil gegenliber dem Stand der
Technik ist der Platzgewinn im Kryostaten zu sehen. Dadurch ist es mit der erfindungsgeméssen Anordnung méglich,
eine automatisierte Probenhandhabung zu erreichen. Die Automationsmdglichkeit ist fir den klinischen und préklinischen
Einsatz der Methode von erheblichem Vorteil.

[0053] Fig. 1 veranschaulicht schematisch die erfindungsgemasse Anordnung zur Durchfihrung von DNP-Experimenten.
Die Probe 1 wird vom Probenhalter 3 gehalten und befindet sich in der Probenaufnahme 29. Probenhalter, Probe und
Probenaufnahmen befinden sich wiederum im Probenkryostaten 7, der eine Offnung 8 besitzt. Diese Offnung dient zur
Einfuhrung des Probenhalters samt Probe.

[0054] Der Probenkryostat befindet sich innerhalb des starken Kryomagneten 9. Der Kryomagnet hat wiederum einen
Magnetkryostaten 12 und eine Magnetspule 6. Die Probe 1 wird mit Mikrowellen im Frequenzbereich von 50 GHz bis
1000 GHz bestrahlt, typische Werte sind 100 GHz. Die Mikrowelle wird in der Mikrowellenquelle 2 erzeugt und Gber den
Wellenleiter 5 von unten eingeleitet. Hierbei befindet sich die Mikrowellenguelle 2 entweder direkt unter dem Kryomagneten
9 oder z.B. seitlich vom Kryomagneten, was eine Umlenkung der Mikrowelle mit geeigneten Vorrichtungen, z.B. Spiegeln,
nétig macht. Die Mikrowelle tritt aus dem Wellenleiter 5 aus, passiert die Durchflihrung 4 durch den Probenkryostaten und
tritt dann in die Probenaufnahme 29 ein, in der sich die Probe 1 befindet. Im Gegensatz zum Stand der Technik geméss
Referenz [1] nimmt hier die Probenaufnahme 29 nur die Probe auf, sie muss jedoch keine fir die Mikrowelle resonanten
Strukturen aufweisen, da die Mikrowelle direkt von unten auf die Probe eingestrahlt wird. Die Mikrowellen-Durchfiihrung
4 ist so gestaltet, dass thermische Verluste und die Dampfung der Mikrowelle minimal gehalten werden kénnen.
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[0055] Fig. 2 zeigt eine erfindungsgemésse Anordnung, bei die Mikrowelle durch den Kryostaten durchgeleitet wird. Dieser
Aufbau ist fir sogenannte Splitmagneten 6°, 6" interessant, bei denen die Kryomagnetspulen in verschiedene Bereiche
unterteilt sind (vgl. z.B. Referenzen [8], [9]). Die Mikrowelle wird durch den Kryostaten 17 mit Hilfe von zwei Durchfiihrungen
4" und 4 geflihrt und dann mit dem Wellenleiter 10 durch die Probenaufnahme 29" hindurch zur Probe 1 geleitet. Dieser
Aufbau ist komplexer als der in Fig. 1, da eine weitere Durchflihrung 4° bendtigt wird. Es ist jedoch auch méglich, dass
die beiden Splitmagnet-Spulen 6 und 6" komplett getrennt sind und jeweils von separaten Kryostaten umgeben werden.
Dann kann in die sich zwischen den beiden Splitmagnet-Spulen 6°,6 " befindliche Offnung der Wellenleiter 10 eingebracht
werden. In diesem Fall ist die Durchfihrung 4°" nicht nétig, was den Aufbau fur die Mikrowellendurchleitung deutlich
vereinfacht.

[0056] Fig. 3 zeigt den Stand der Technik, wobei die Mikrowelle von der Mikrowellenquelle 2” aus Gber den Wellenleiter
5" durch die Offnung 8b im Probenkryostaten zur Mikrowellenkammer 11 und schliesslich zur Probe 1 gefihrt wird. Der
Probenkryostat befindet sich im Kryomagneten 9, der wiederum einen Kryostaten 12 und eine Magnetspule 6 besitzt. Bei
dieser Anordnung sind also die beiden Kryostaten 12 und 7 getrennt. Die Anordnung ist flr Dissolutions-DNP-Messungen
ausgelegt. Dabei wird die Probe 1 zuerst mit Mikrowellenstrahlen im Bereich von 50 GHz bis 1000 GHz bestrahlt, wodurch
aufgrund von Wechselwirkungen Kernspins in der Probe polarisiert werden. Wenn gentigend Polarisation erreicht ist, wird
die Probe mithilfe eine Dissolutionsflussigkeit (z.B. heissem Wasser) schnell auf Raumtemperatur aufgewarmt. Die Dis-
solutionsfllssigkeit wird dazu aus dem Lésungsmittelbehélter 55 Uber die Ldsungsmittelzuleitung 54 in die Mikrowellen-
kammer 11 eingeleitet. Die Dissolutionsflissigkeit 16st die gefrorene Probe auf und die geléste Probe strémt dann durch
die Auslassleitung 50 und die Dissolutionsteuerung 51 aus dem DNP Geréat. Sie kann aufgefangen und fir NMR- oder
MRI-Experimente verwendet werden.

[0057] Fig. 4 zeigt eine zu Fig. 1 analoge DNP Anordnung nach dem Stand der Technik, wobei der Magnetkryostat und der
Probenkryostat nicht getrennt sind, sondern fir die Kihlung der Magnetspule und der Probe nur ein Kryostat 17 verwendet
wird.

[0058] Fig. 5 zeigt die erfindungsgemasse Anordnung mit Mikrowellenzufiihrung von unten, wie in Fig. 1, jedoch wird hier
nur ein Kryostat 17 fir die Kihlung der Magnetspule und der Probe verwendet.

[0059] Fig. 6 veranschaulicht die erfindungsgemasse Durchflihrung des Wellenleiters durch den Kryostaten. Die Mikro-
welle wird hier vom Wellenleiter 5" im Aussenraum 16 zur Probe 1 gefiihrt, die sich in der Probenaufnahme 29" befindet.
Alle gezeigten und im Folgenden beschriebenen Wellenleiter kdnnen auch «overmoded» dimensioniert werden. D.h. es
darf auch ein Wellenleiter verwendet werden, dessen Querschnitte wesentlich grosser als der eines Standardwellenleiters
der entsprechenden Frequenz ist. Dadurch ergeben sich zusétzliche Designfreiheiten durch die Verwendungsmdoglichkeit
von grésseren Wellenleitern, der Energietransport findet dann aber in verschiedenen, ausbreitungsfahigen Moden statt.

[0060] Um bei der Durchfiihrung durch den Kryostaten einen thermischen Kurschluss zwischen Probenkryostaten-lnnen-
rohr 13, thermischem Strahlungsschild 21 und Probenkryostaten-Aussenrohr 20 zu verhindern, wird der Wellenleiter un-
terbrochen. Durch die Unterbrechung entstehen das erste 23 und dritte Wellenleiterstiick 27. Beide Wellenleiter haben
identischen Querschnitt. Die Unterbrechung zwischen den beiden Wellenleitern ist kurz. Um die Abstrahlung um diesen
Spalt zu verringern und die Effizienz zu erhdhen, wird um die Unterbrechung das zweite Wellenleiterstiick 24 angeordnet.
Das zweite Wellenleiterstlick umschliesst das erste und dritte Wellenleiterstiick, weswegen es einen grésseren Querschnitt
besitzt. Die Abstandhalter 25 und 26 gewéhrleisten die mechanische Stabilitdt des kleinen Abstandes zwischen den drei
Wellenleiterstlicken. Die Abstandhalter bestehen z.B. aus Nylon, Polytetrafluorethylen (PTFE) oder mit Glasfasern ver-
starkten Kohlefasern (GFK).

[0061] Die Mikrowellendurchfuhrungen 22 und 28 stellen einerseits die Vakuumdichtigkeit des Kryostaten und anderer-
seits die Mikrowellendurchlassigkeit sicher. Zwischen Wellenleiter 5" im Aussenraum und der Mikrowellendurchflihrung
22 ist ebenfalls ein kleiner Spalt, um einen thermischen Kontakt zu verhindern.

[0062] Fig. 7 zeigt im Vergleich zu Fig. 6 den zusatzlichen Flansch 30. Der Flansch verringert die Mikrowellenabstrahlung
am Spalt, somit werden die Ausbreitungsverluste im Wellenleiter verringert und die Effizienz wird zuséatzlich erhoht

[0063] Fig. 8 veranschaulicht die zusatzliche Hornantenne 31, welche den Querschnitt des dritten Wellenleiterstlickes
27" aufweitet. Die Aufweitung hat im Wesentlichen zwei Vorteile: zum einen kann dadurch die Anpassung an die Probe
verbessert werden, was zu geringeren Reflexionsverlusten und damit zu einer weiteren Effizienzsteigerung fuhrt. Zum
anderen kann durch diese Anordnung der bestrahlte Querschnitt angepasst werden, wodurch eine bessere Feldhomoge-
nitat der Mikrowelle in der Probe erreicht wird.

[0064] Fig. 9 zeigt die erfindungsgemésse. Anordnung, in welcher ein dielektrischer Wellenleiter 33 zur Fihrung der
Mikrowelle zur Anwendung kommt. Der dielektrische Wellenleiter besteht aus einem elektrischen Isolator mit méglichst
geringen dielektrischen Verlusten, was einen verlustarmen Transport der Mikrowellenenergie ermdglicht. Auch die ther-
mische Leitfahigkeit des Materials ist gering, weswegen der dielektrische Wellenleiter vom Aussenraum 16 durch das Pro-
benkryostaten-Aussenrohr 20 und das thermische Strahlungsschild 21 gefiihrt werden kann. Am Ende des dielektrischen
Wellenleiters befindet sich die Antenne 32, welche ein méglichst homogenes Feld in der Probe gewahrleistet.

[0065] Die Antenne kann als einfache Antenne, aber auch als Antennenarray ausgefuhrt sein. Befindet sich die Antenne
zwischen thermischem Strahlungsschild 21 und Probenkryostaten-Innenrohr 13, ist eine Mikrowellendurchfihrung 28"
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im Probenkryostaten-Innenrohr notwendig. Alternativ kann die Antenne auch innerhalb des Probenkryostaten-Innenohrs
angebracht werden; in diesem Fall wird der dielektrische Wellenleiter durch das Probenkryostaten-Innenrohr 13 hindurch-
geflihrt. Die Mikrowellendurchflihrung 28" entféllt in diesem Fall.

[0066] Fig. 10 zeigt die erfindungsgemasse Anordnung, in welcher die Mikrowelle durch zwei dielektrische Linsen 34 und
35 fokussiert wird. Im Aussenraum 16 wird die Mikrowelle durch den Wellenleiter 5 bis zur ersten dielektrischen Linse 34
geflihrt. Der Spalt zwischen Probenkryostat-Aussenrohr 20 und Wellenleiter 5°" kann zur Optimierung der Anpassungs-
und Abstrahleigenschaften variiert werden. Die hier gezeigten Linsen sind rAumlich so angeordnet, dass sie gleichzeitig
als Durchflihrung durch das Probenkryostaten-Aussenrohr 20 (erste dielektrische Linse 34) und Probenkryostaten-Innen-
rohr 13 (zweite dielektrische Linse 35) dienen. In diesem Falle wird durch die Linsen auch die Vakuumdichtheit erreicht.
Werden die Linsen nicht im Bereich des Probenkryostaten-Aussenrohrs und Probenkryostaten-Innenrohrs angeordnet
oder wird eine abweichende Linsenkonfiguration verwendet, so ist zusatzlich eine Mikrowellendurchflihrung (gezeigt als
22 und 28 in Fig. 6) notwendig.

[0067] Fig. 11 zeigt eine Erweiterung zur Anordnung Fig. 10. Hier wird jener Bereich, in welchem die Mikrowellenenergie
gefuhrt wird, zusatzlich durch einen Wellenleiter geschirmt. Der Wellenleiter ist zur Sicherstellung der thermischen Isolation
(wie in Fig. 6) in ein erstes 23°, zweites 24" und drittes Wellenleiterstlick 27" unterteilt. Die Fokussierung der Mikrowelle
erfolgt wie in Fig. 10 durch die Linsen 34 und 35. Die Abschirmung verbessert die Effizienz der Mikrowellenleitung und
verringert den durch die Mikrowellenenergie verursachten Warmeeintrag in den Kryostaten.

[0068] Fig. 12 zeigt beispielhaft die erfindungsgemasse Anordnung zur Durchfihrung des Dissolution-DNP-Vorgangs flr
hochauflésende NMR-Messungen. Hierbei wird die Probe 1 in der Probenaufnahme 29 mit Mikrowellen bestrahlt. Die
Mikrowellen werden in der Mikrowellenquelle 2 erzeugt, durch den Wellenleiter 5 und die Mikrowellen-Durchflihrung 4 in
die Probenaufnahme 29 eingeleitet. Wenn die Probe aufgrund der Mikrowellen-Einstrahlung genligend polarisiert ist, wird
die Dissolutionsflissigkeit aus dem Lésungsmittelbehélter 55° (iber die Losungsmittelzuleitung 54 in die Probenaufnahme
eingeleitet. Die Dissolutionsfliissigkeit 16st nun die Probe auf und die Probenflussigkeit strémt Uber die Auslassleitung 50°
durch die Dissolutionssteuerung 51 und die Probenleitung 52 in den NMR Probenkopf 53. Der NMR Probenkopf befindet
sich im zweiten Kryomagneten 9" in dem nun NMR-Messungen mit deutlich erhéhtem SNR durchgeflihrt werden kénnen.

[0069] Fig. 13 zeigt beispielhaft die erfindungsgemasse Anordnung zur Durchfilhrung des Dissolution-DNP-Vorgangs flr
Magnetresonanz Imaging (MRI)-Messungen. Hierbei wird wie in Fig. 12 die Mikrowelle von unten durch die Mikrowellen-
Durchfiihrung 4 in die Probenaufnahme 29 geleitet. Die Probe wird bestrahlt und wie in Fig. 12 nach gegebener Zeit
aufgeldst. Die Probenflissigkeit fliesst nun durch die Auslassleitung 50" sowie die Dissolutionssteuerung 51°" und wird
anschliessend mit der Spritze 58 aufgefangen. Die Probenflissigkeit wird dann dem sich im MRI-System 56 befindenden
Patienten 57 eingespritzt und anschliessend werden MRI-Aufnahmen erzeugt. Die erhéhte Polarisation nimmt nach der
Auflésung der Probe sehr schnell mit der Zeit ab, daher sind die Vorgénge bis zum Einspritzen der Probenflissigkeit in
den Patienten dusserst zeitkritisch.

Bezugszeichenliste:

[0070]
(1) Probe
) Mikrowellenquelle
3) Probenhalter
4,4,47) Mikrowellen-Durchflhrung
(5,5,57) Wellenleiter

(6,6,67,6") Magnetspule

(7) Probenkryostat

(8, 8a—e) Offnung des Probenkryostaten
9,9,97) Kryomagnet

(10) Wellenleiter im Kryostaten
(11) Mikrowellenkammer

(12) Magnetkryostat

(13) Probenkryostaten-Innenrohr
(14) Tieftemperaturraum
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(15) Probenkryostat-Vakuumkammer

(16) Aussenraum

(17) Kryostat

(20) Probenkryostaten-Aussenrohr

21) thermisches Strahlungsschild

(22) Mikrowellen-Durchflihrung vom Aussenraum zur Probenkryostat-Vakuumkammer (15)
(23, 23) erstes Wellenleiterstlick im Probenkryostaten

(24, 24°) zweites Wellenleiterstlick im Probenkryostaten

(25, 25") Abstandhalter

(26, 26") Abstandhalter

(27,27, 277) drittes Wellenleiterstlick im Probenkryostaten
(28,287, 28") Mikrowellen-Durchflhrung von der Probenkryostat-Vakuumkammer zum Tieftemperaturraum

(29,29°,29”)  Probenaufnahme

(30) Flansch

(31) Hornantenne

(32) Antenne inklusive Antennennetzwerk
(33) dielektrischer Wellenleiter

(34) erste dielektrische Linse

(35) zweite dielektrische Linse

(50,50°,50)  Auslassleitung

(51,51°,517)  Dissolutionsteuerung

(52, 527) Probenleitung

(53) NMR-Probenkopf

(54, 54 Lésungsmittelzuleitung

(55, 55") Lésungsmittelbehalter

(56) Magnet-Resonanz-Imaging-System

(57) zu untersuchende Person

(58) Spritze

d Abstand von der Probe zu der Anordnung zur Fihrung und Einstrahlung von Mikrowellen
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Patentanspriiche

1. DNP(=Dynamic Nuclear Polarization)-Vorrichtung mit mindestens einem Kryostaten (7; 12; 17), welcher eine Offnung
(8; 8a; 8b; 8c¢; 8d; 8e) und einen Beladungspfad zur Beladung des Kryostaten (7; 12; 17) mit einer Mess-Probe (1)
aufweist, wobei der Beladungspfad von der Offnung (8; 8a; 8b; 8c; 8d; 8e) zu einer Probenaufnahme (29) am Ort
der Mess-Probe (1) im Kryostaten (7) geradlinig verlauft, wobei im Kryostaten (7; 12; 17) eine Magnetspule (6; 6;
6"’) zur Erzeugung eines homogenen Magnetfelds am Ort der Mess-Probe (1) wahrend der Messung angeordnet
ist, wobei eine Mikrowellen-Quelle (2; 2°) zur Erzeugung von Mikrowellenstrahlung vorgesehen ist, und wobei eine
Anordnung zur Zufithrung von Mikrowellenstrahlung von der Mikrowellen-Quelle (2; 2°) an den Ort der Mess-Probe
(1) im Kryostaten (7; 12; 17) angeordnet ist, die einen geradlinig direkt von der Offnung (8; 8a; 8b; 8c; 8d; 8e) zum
Ort der Mess-Probe (1) im Kryostaten (7; 12; 17) verlaufenden Mikrowellen-Pfad umfasst, dadurch gekennzeichnet,
dass der Mikrowellen-Pfad vom Beladungspfad zur Beladung des Kryostaten (7; 12; 17) mit einer Mess-Probe (1)
rAumlich getrennt verléuft,
dass die Anordnung zur Zufiihrung von Mikrowellenstrahlung mindestens eine Mikrowellendurchfiihrung durch eine
oder mehrere Wande des Kryostaten (7; 12; 17) umfasst,
und dass der Mikrowellen-Pfad in entgegengesetzter Richtung zum Beladungspfad oder beziglich der Achse des
Beladungspfades rechtwinklig oder schrag von der Seite auf den Ort der Mess-Probe (1) trifft.

2. DNP-Vorrichtung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die Mikrowellendurchfihrung eine Dampfung der
Mikrowellenstrahlung von weniger als 6 dB, bevorzugt weniger als 2 dB, besonders bevorzugt weniger als 0,5 dB
bewirkt.

3. DNP-Vorrichtung nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, dass das Material im Bereich
der Durchfiihrung durch die Kryostatwande Polytetrafluorethylen (PTFE) und/oder Saphir und/oder Aluminiumoxid
und/oder Quarz umfasst.

4. DNP-Vorrichtung nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, dass die von der Mikrowel-
lendurchfiihrung auf den Kryostaten eingebrachte Warmeleistung weniger als 200 mW, bevorzugt weniger als 100
mW, besonders bevorzugt weniger als 50 mW betragt.

5. DNP-Vorrichtung nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, dass die Mikrowellendurch-
fihrung mindestens eine dielektrische Linse aufweist.

6. DNP-Vorrichtung nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, dass die dielektrische Linse eine Einfligeddmpfung von
5 dB, vorzugsweise von 2 dB, insbesondere von 1 dB, besonders bevorzugt von 0,5 dB aufweist.

7. DNP-Vorrichtung nach Anspruch 5 oder 6, dadurch gekennzeichnet, dass die dielektrische Linse aus einem Dielektri-
kum mit Dielektrizitatskonstante € mit 1 <e < 15, insbesondere Polytetrafluorethylen (PTFE) und/oder Saphir und/oder
Aluminiumoxid und/oder Quarz, aufgebaut ist.

8. DNP-Vorrichtung nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, dass die Anordnung zur Zu-
fihrung von Mikrowellenstrahlung in einem Abstand d von weniger als 10 mm, bevorzugt 5 mm, besonders bevorzugt
1 mm zur Mess-Probe am Probenort im Kryostaten endet.

9. DNP-Vorrichtung nach einem der vorhergehenden Anspriche, dadurch gekennzeichnet, dass die Anordnung zur
Zuflihrung von Mikrowellenstrahlung einen dielektrischen Wellenleiter umfasst.

10. DNP-Vorrichtung nach Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet, dass der dielektrische Wellenleiter aus einem Dielek-
trikum mit Dielekirizitatskonstante e mit 1 < € < 15, insbesondere aus Polytetrafluorethylen (PTFE) und/oder Saphir
und/oder Aluminiumoxid und/oder Quarz aufgebaut ist.
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12.

13.

14.
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DNP-Vorrichtung nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, dass die Anordnung zur Zu-
fihrung von Mikrowellenstrahlung mindestens eine Antenne, insbesondere eine Hornantenne oder ein Antennenar-
ray, und/oder einen Koppler und/oder einen Leistungsteiler aufweist.

DNP-Vorrichtung nach einem der vorhergehenden Anspriche, dadurch gekennzeichnet, dass eine Anordnung zur
Zuflihrung einer Losungsflissigkeit, die eine Auflésung der Mess-Probe und die Erzeugung einer hyperpolarisierten
ProbenflUssigkeit ermdglicht, vorgesehen ist.

DNP-Vorrichtung nach Anspruch 12, dadurch gekennzeichnet, dass die Zuflihrung der Lésungsflissigkeit zur Mess-
Probe von oben her und die Zuflihrung von Mikrowellenstrahlung zur Mess-Probe von unten her vorgesehen sind
oder umgekehrt.

Verwendung einer DNP-Vorrichtung nach einem der Anspriiche 12 oder 13 zur Erzeugung von hyperpolarisierter
FlUssigkeit fir NMR- und/oder MRI-Messungen.
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